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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung liegt auf dem technischen Gebiet der Ladungssteuermittel in Tonern und Entwick- 
lem fQr elektrophotographische Aufzeichnungsverfahren, in Pulvern und Pulverlacken zur Oberflachenbe- 
schichtung, in Elektretmaterialien, insbesondere in Elektretfasern, sowie in Trennvorgangea 

Bei elektrophotographischen Aufzeichnungsverfahren wird auf einem Photolciter ein "latentes Ladungsbild" 
erzeugt Dieses "latente Ladungsbild*' wird durch Aufbringen eines elektrostatisch geladenen Toners entwickelt, 
der dann beispielsweise auf Papier, Textilien, Folien oder Kunststoff tibertragen und beispielsweise mittels 
Druck, Strahlung, Hitze oder Ldsungsmitteleinwirkung fixiert wird (LB. Schein, "Electrophotography and 
Development Physics"; Springer Series in Electrophysics 14; Springer-Verlag, 1988). 

Ein MaB fur die Tonerqualitat ist seine spezifische Aufladung q/m (Ladung pro Masseeinheit). Neben Vorzei- 
chen und Htthe der elektrostatisch en Aufladung ist vor allem das schnelle Erreichen der gewllnschten Ladungs- 
hdhe und die Konstanz dieser Ladung Qber einen langeren Aktivierzeitraum hinweg ein entscheidendes Quali- 
tStskntenum. Dartiberhinaus ist die Unempfindlichkeit des Toners gegen KJimaeinfltisse, wie Temperatur und 
Luftfeuchtigkeit, ein weiteres wichtiges Eignungskriterium. 

Sowohl positiv als auch negativ aufladbare Toner finden Verwendung in Kopierern und Laserdruckern in 
Abhangigkeit vom Verfahrens- und Geratetyp. 

Urn elektrophotographische Toner oder Entwickler mit entweder positiver oder negativer Aufladung zu 
erhalten, werden haufig sogenannte Ladungssteuermittel zugesetzt Da Tonerbindemittel in der Regel eine 
starke Abhangigkeit der Aufladung von der Aktivierzeit aufweisen, ist es Aufgabe eines Ladungssteuermittels 
zum emen Vorzeichen und H6he der Toneraufladung einzustellen und zum anderen der Aufladunesdrift des 
Tonerbindemittels entgegenzuwirken und fllr Konstanz der Toneraufladung zu sorgea 

Ladungssteuermittel, die nicht verhindern kdnnen, daB der Toner oder Entwickler bei lingerer Gebrauchs- 
dauer eine hohe Ladungsdrift zeigt (Aliening), die sogar bewirken kann, daB der Toner oder Entwickler eine 
Ladungsumkehr erfanrt, sind daher fQr die Praxis ungeeignet 

Wahrend f Or Schwarztoner schwarze, blaue oder dunkle Ladungssteuermittel eingesetzt werden kdnnen, sind 
fQr Farbtoner wegen der Coloristik Ladungssteuermittel ohne Eigenf arbe von besonderem Interesse. 

Bei Vollfarbtonern mUssen die drei Toner Gelb,Cyan und Magenta neben den genau definierten farblichen 
Anforderungen auch hinsichtlich ihrer triboelektrischen Eigenschaften exakt aufeinander abgestimmt sein, da sie 
nacheinander im gleichen Gerttt Qbertragen werdea 

Von Farbmitteln ist bekannt, daB sie die triboelektrische Aufladung von Tonern teilweise nachhaltig beeinflus- 
sen kdnnen (H.-T Macholdt, A. Sieber Dyes & Pigments 9 (1988), 119-127). Wegen der unterschiedlichen 
triboelektrischen Effekte von Farbmitteln und des daraus result ierenden teilweise sehr ausgepragten Einflusses 
auf die Toneraufladbarkeit ist es nicht mdglich, die Farbmittel in eine einmal erstellte Tonerbasisrezeptur einf ach 
hinzuzuftigen. Vielmehr kann es notwendig werden, filr jedes Farbmittel eine eigene Rezeptur zu erstellen fQr 
welche Art und Menge des benStigten Ladungssteuermittels speziell zugeschnitten werden. 

Da dieses Vorgehen sehr aufwendig ist, sind hochwirksame farblose Ladungssteuermittel erforderlich, die 
imstande sind, das unterschiedliche triboelektrische Verhalten verschiedener Farbmittel zu kompensieren und 
dem Toner die gewunschte Aufladung zu verleihen. Auf diese Art und Weise kdnnen triboelektrisch sehr 
unterschiedliche Farbmittel anhand einer einmal erstellten Tonerbasisrezeptur mit ein und demselben Ladungs- 
steuermittel in den verschiedenen erforderlichen Tonern (Gelb, Cyan, Magenta und gegebenenfalls Schwarz) 
eingesetzt werdea ' 

Dartiberhinaus ist filr die Praxis wichtig, daB die Ladungssteuermittel eine hohe Thermostabilitat und eine 
gute Dispergierbarkeit besitzen. Typische Einarbeitungstemperaturen ftir Ladungssteuermittel in die Tonerhar- 
ze hegen bei Verwendung von Knetern oder Extrudern zwischen 100°C und 200°C Dementsprechend ist eine 
Thermostabilitat von 200° C, besser noch 250° C, von groBem Vorteil. Wichtig ist auch, daB die Thermostabilitat 
tiber einen langeren Zeitraum (ca. 30 Minuten) und in verschiedenen Bindemittelsystemen gewahrleistet isLDies 
ist bedeutsam, da immer wieder auf tretende Matrixeffekte zum frQhzeitigen Zersetzen des Ladungssteuermittels 
im Tonerharz fiihren, wodurch eine dunkelgelbe oder dunkelbraune Farbung des Tonerharzes erfolgt und der 
Ladungssteuereffekt ganz oder teilweise verloren geht. Typische Tonerbindemittel sind Polymerisations-, Poly- 
additions- und Polykondensationsharze wie Styrol-,Styrolacrylat-,Styrolbutadien-, Acrylat-, Polyester-, Phenol- 
Epoxidharze, einzeln oder in ^Combination, die noch weitere Inhaltsstoffe, wie Farbmittel, Wachse oder FlieB- 
hilfsmittel, enthalten kdnnen oder im nachhinein zugesetzt bekommen kGnnen. 

Ftir eine gute Dispergierbarkeit ist es von groBem Vorteil, wenn das Ladungssteuermittel moglichst keine 
wachsartigen Eigenschaften, keine IClebrigkeit und einen Schmelz- oder Erweichungspunkt von > 150° C, besser 
> 200° C, aufweist Eine KJebrigkeit fuhrt hSufig zu Problemen beim Zudosieren in die Tonerformulierung, und 
niedrige Schmelz- oder Erweichungspunkte kdnnen dazu fflhren, daB beim Eindispergieren keine homogene 
Verteilung erreicht wird, da sich das Material trdpfchenformig im Tragermaterial zusammenschlieBt. 

AuBer in elektrophotographischen Tonern und Entwicklern kdnnen Ladungssteuermittel auch zur Verbesse- 
rung der elektrostatischen Aufladung von Pulvern und Lacken, insbesondere in triboelektrisch oder elektrokine- 
tisch versprtihten Pulverlacken, wie sie zur Oberfiachenbeschichtung von Gegenstanden aus beispielsweise - 
" Metall, Holz, Kunststoff. Glas, Keramik, Beton, TextilmateriaL Papier oder Kautschuk zur Anwendung kommen, 
eingesetzt werdea Die Pulverlacktechnologie kommt beispielsweise beim Lackieren von Gegenstanden, wie 
Gartenmdbeln, Campingartikeln, Haushaltsgeraten, Fahrzeugteilen, Ktihlschranken und Regalen, sowie beim 
Lackieren von kompliziert geformten WerkstQcken zur Anwendung. Der Pulverlack oder das Pulver erhait seine 
elektrostatische Aufladung im allgemeinen nach einem der beiden folgenden Verfahren: 

a) Beim Corona- Verfahren wird der Pulverlack oder das Pulver an einer geladenen Corona vorbeigeftihrt 
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und hierbei aufgeladen, 

G?brScffe° m t k hf Chen "~ elektroldnetischen V ^en wbd vom Prinzip der Reibungselektrizitat 

R^un^lS fflif 3S P "' Ver e - rh c al, u C , n ™ SP^^t eine elektrostatische Aufladung, die der Ladung des 
gengeSst ' e,n ScWauch «~ Sprthn*r. beispielsweise aus Polytetrafluoreth^tg" 



25 



30 



35 



Auch eine Kombination von beiden Verfahren ist mdglich. Als Pulverlackharze werden typischerweise Eo 

beispielswtise Siureinhydridl .erkapptt liSiS BSSeSSS.™^5, J H ^? rk ? , ? K,n ' :,, ; e0 

Isocyanateirig.ycidylisocyanuVateod^ 
te^Pu^ 

estem oder auf der Basis von Wenannten Ch^^ 

zu beobachten. Unter Mischpulvern versteht man ?JwSS^S^^lS^T'^ V ^^^' ad ' 

bestehen als auch bezuglich der Art u^^^dfeShSS?} 7 Mate ™} K * aus d ««> die Fasem 
un^rschiedliche Weise erhalten, nSmlich durlh 00^^?^^ ^ Udung auf « 

w,rkung zu erhalten. Ebenso lassen sich auf diese Weisefnder KhS^ ^fc^SSS* ^T" 
P°*ethylent e re P hth a lat(P^ 

machen. So k6nnen Ladungssteuermittel wie die m US ; PS4 ssfufi u sch^nken oder gar unm6ghch 
^einEP.A-0469 54^ 

weiBen oder bunten Pulverlacken nicht eingesetzt werden. ™?r fcigenfarbe in Bunttonern sowie in 

-5^^^ -Pf.nd.ich gegen Licht oder 

sichnachteiiigaufdietrSS 

starfeofl .dunkelbraune, Eigenfarbe aufweiserf O^oJ^^T^S^^ ^^ U ^^Tt 
und/oder besitzen geringe Wirksamkeit als Ladungssteuermittel wachsartig. zutn Teil wasserl8slich 

An s.ch geeignete Udungssteuermittel auf Basis hochgradig fluorierter Ammonium- und Immoniumverbin. 
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gefarbt und daher storend vor allem in Sb^^ die °* ida <i°nsprodukte 

photographische Toner und Entwickler sind aufgrund KSSSih SIS^ ^"^"euerraittel fur elektro- 
fur den Einsatz in den Uberwiegend v^^^/^^^^ t f^^7^ ao ^ M 
Pulvern und Pulverlacken nicht geeignet Des weitweTsS^W ^ i s er ^ ektro »"netisch versprOhten 
derartigerLadungssteuermittel stark ein tototoSShS*^ . m ^ g . e !! de ™«™ostaWMt den Einsatz 
brannt werden. Die in US-PS 5 069 994 b ?' °. ber 200 ' C 15 Minu «« lang einge- 

r.lura (120 bis 140-C) terete n.cb weii™, TESTS b ?' el - «*»» b «i "Wrij.n Tempe- 
wimoglichniacht *™ i»muren eine deullicne Vergilbung, was ihren Pradsetas.u 

prfiVwir^ Nachteil. „ur dann eine ausge- 

Systemen mil einer oftmals unstabilen SSIhte Wr* 11 U " d f0hren dann * u 
eine positive Aufladung einzustellen, muB da ?KaSS^,S^ ^ Ladungsstabilitat oder urn gar 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung war esTaheV verbf™ ^ dun B sste "e™tte! zugesetzt werden. 
steuermittel zu finden. Neben dem ichndS ari^^SSn^^^^ farblo « Ladungs- 
gen eine hohe Thermostability (Zersetzungstemperatur > 2M ST'^ ^ adu "S 50116,1 die Verbindun- 
denen praxisnahen Tonerbindemitteln Z pEem PolZZS^Zl*^ W i ,terhin *ie in verschie- 

harzen gut und unzersetzt dispergierbar Jn. &X^^^ 

ung,ftigsowieschwermetallfrei sein. Weiterhin sollte ihre Wfaml ™JhL ? lk ?° 8 r? ch unbed enklich, d. h. 
tion sein. urn eine breite Anwendung zu erschUefiS "nabhangig von der Harz/Carrier-Kombina- 

Elektretmaterialien wie z. B. PoIye"hylen S S ^B^dpS^M^ P«'ver!ack-Binden.itteln und 

und hohe ThermostabUitat besiizen. dSS^SS^^Sv^SSZ *"? ^^"ereigenschaften 
hervorragend in unterschiedlichen Toner-. ^S^SS^^^ti m A- Btm f arht Und ,assen sich 
AS^oTnS^ 

l^MZ^^ einer Vieizah, von Mono-, Di- und 

e'ektrophotographischeTw^^ 

vern und Pulverlacken und in ElektretaTterialiea tnboeIektnsch elektrokinetisch versprOhbaren Pul- 
Bevorzugt imSinne der vorliegenden Erfindung sind 1.4-verknOpfte Pyranosen der Formel (I) 




(I) 



65 



und 1,6-verknUpfte Pyranosen der Formel (II) 
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(") 



10 



15 



worin 

Wasserstoff^.-Q-AIM^er C\-Q Alkox^ 

oedeutet; einen -O-Sulfinyl-Rest (-a <:n m T • "f^J. f?W una D 'PhenoxyphosphorvlfPO_rn r> u \ \ 

efctK^^^^ y ' eny,,Tolyl Be ^ iln --S 

Ally.. Isopropy^obutyl . N«?25 ^^SS^Sfi^ U ^ *<Wl Butyl Vinyl 
S U !Tb SA, W^ CyclopentyL Phenyl. Tolyl, tdftoriSi & 

AUyj. rsopropKbui ^^S^^lZ^f^ Meth * E %>. **Wl Butyl Vinyl. 
STri^^^^ Pheny '' T0lyl ' teiI «™ odS 

weitere Heteroatome. bevorzugt StK^^?SS^ , ^? d ^ oder W™ni-Ringsyste^ das 
ten , kana insbesondere das Morphoiin^ 

Verbrtickung zu weiteren Rin gsys r em en modif zie« i/t ^Sf. * ur ch Ankondensation (Annellierung) von oder 
^ereinesAmmonium-Restes— NR'*4+ a ™^ 

odereinenAzid-Rest-Nabedeutet; * ^^^'"^oderorganisches Anionbedeutet- 

oderwor.dieResteR.undR^derR^undR^gen.einsa.einRingsys^derFon.e, 
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bilden; und 
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X die Bedeutung — CH2R 1 — CH —. Mn nu 

wor "i vorliegenden Erfindune sind V P rKm^..„ j „ 

ri R 2 und 03 llnaKM . . g ° Verbu »diingen der Forroeln (I) und flU 

Verbindung 3: R' und R 2 sind OH X 1st CH OH 1 • o'* 
45 Verbindung 4: R' und R 2 sind OH v ! " Bt 8; 

Verbindunls.R- undR 2 SS2J h ^-^-f^-CH^.n' ist7 = 

Verbindung 7: R' und R 2 sindAcety X h tCH n^orS 3,n 7; 
Verbindung 8: R' und R 2 sind -0-S?CH?v"T?r5 CI ^ n Bt6; 

Verbindung 10: R' und R 2 sind Orw y ."~°f C « H *)j' nl 'st7; 

"^z^* * nl * 7; sowie jeweik ihre - 

55 M™^^ 

Bacillus macerans. Au^rc£i^S™ H ? , ^ B ? charide durch Umsetzung S3 J ^ e " 



60 
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J *322^^ WbW* die ausgezeichnete TWostabiiitat 

wichtig ist die sehr gute W^«S^^ffi£S!^ff J?.^ ,echnischen H-SSSSK 

in die Cavitat des ^dufeS age^^ alsauch 
unterschiednche Methoden neberi frTmSmZSZ ttjSf? f bundenen Wassers S daht 
sorbierende physikalisch oder chemisch wirkenrf* V . "S™ .(Hochvakuum) und/oder stark wasserarf 

samt istdaherein breiter W^rgZT^eSut^^ ^ Siebc Und/ode ' Perchlorate nfitig ?„Se-' 

D,e erfindunpgemaO eir^eseLen^nS^ 
chemwch/physikalischeEigenschaftengekennTeich^tr * Und **««*«ri«le sind durch folg^nde 

und/oder gebundenseinkann, und sich dessen^SilT^ t- ' U " d 2 °. % ' Wobei das W "ser adsorbfert 

dun* /ntrw^ bestimmt und definiert 

besondersbevor 2 ugtzwischen0,5und500arr " ' bevorzu St zw,schen 0.1 und 1000 am und ganz 

bevorzugtzwischenS x 10-' und 5 x 10-3^5 *« lUb - zwi **en 9 x 10~» und 1 x 10~3 

c) eine DielektrizitStszahl epsilon zwischen i^ml 

4. Die Kmtallinitat der VcSun^b^L^ ' b ^°1 Ugt ""^"S und 15. 
teilkristallin oder auch fttSSS^^S^ durch die ^"tgenbeugungs-Methode. ist hochkristallin bis 

I^,^^ — -* - f diese zu beschranken, kann in 

Aufladbarkeit in kleinsten Schritten zehl^ZJi**™ der genannten Verbindungen die S e Si! 

I)Tonerbindemittel: 40 

}' ^ oI - Metha S,ryIat-Copolymer 60 : 40 
Harz 2: Polyester auf Bisphenol-Basis 
II; Carrier: 

<^'*K^ - «*«. » bis 200 nm jp 
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Tabelle 1 

40 bis 60%> M| nuten und Std. Stunden (Luftfeuchte 



Verbindung 



Anwendungs- 
be/spfel 



Harz 1 /Carrier 1 



1 


1 


2 a ~~ 


2 


2 b 


1 26 


3 


3 



B) Harz 1 /Carrier 2 



2a 



2 b 



27 



C) Harz 2/Carrier 2 



1 


7 


2 a 


8 


(2b " 


28 


3 


9 



D) Harz 1 /Carrier 3 



2a 



10 



11 



29 



12 



10Min 



30 Min. 



2 Std. 



-23 


-29 


-34 


-42 


-19 


-28 


-35 


-42 


-22 


^-25 


-27 


-36 


-20 


-28 


-35 


-47 



-13 • 


-19 


-28 


-12 


-18 


-28 


-12 


^-18 


1 -24 


-12 


-20 


-32 



-23 


-35 


-16 


-19 


-15 j 


-15 


-16 


-18 



-37 



-20 



-16 



•20 



-13 


-18 


-21 


-24 


-11 


-19 


-22 


-25 


-16 


^-21 


-22 


-22 


-10 


-15 


-18 


-20 



24 Std. 



-47 



-44 



-32 



-47 



-38 



-22 



-16 



-26 
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Tabelle2 



10 Min. 



Verbindung 
A) Harz 1 /Carrier 3 (90 % Luftfeuchte) 



Anwendungs- 
beispiet 



30 Min. 



2 Std. 



24 Std. 




10 



15 



20 



VerbindungenausmachtUrsachehSftoS^^ *<* erfindungsgeSen 

neben der hohen Thermostabilitat und sehr gute *S 

cher. und Pufferfahigkeit bedingt. Da die elekSstatS ^SK"**? besonde « Feuchtigkeitsspei? 4S 
t.gke,ts$purenreagiert,istessehrOberraschenS^^^ 

reich so effizient wirken (Verbindune 2Y ^ie k«nn™ ,511 b '^ dungen ,n e,nem "hr breiten Eigenfeuchtebe, 
spruchtenTonern und Bi„de m i«tef^feL S lgS 



30 



35 



40 
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Tabelle3 



10 



15 



20 



30 



35 



40 



Verbindung 



Anwendungs- 
beispiel 



A} Harz 1 /Carrier 3 
13 



10 Min. 



-1 
1 
2 




30 Min. 



3 
-1 
4 

-4 

-2 
3 

■15 



2Std. 



-5 
-4 

6 

•5 
■5 
-7 

■21 



24 Std. 



-14 
-19 
•14 

-8 
16 
20 

17 



Rcimpp ( 9.Auflage,Bd6,S.5075) P ' gebundenen Glucose-Einheiten gebildet werden (Formel IV:' 
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fMH ch 2 oh 



M**OOC 




(IV) 



11 
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elektrostat.sche Aufladung de$ Toners erfolgi durch VerwirlSlun^ Sn^o". Lu ? f ? uchte e^essea Die 
ten Re.bungspartner (3 Gewichtsteile Toner aufToewTh^ ei ? em ^ndardisier. 

gen pro Minute). AnschlieBend wird an einem Ob&eSStoSS^W C,ner . Ro ' Ibank ( 150 Umdrehun- 
(J.H. Dessauer. H.E. Clark, "Xerography and rela ted" Pmr«.«. v • . £ ete *«W«iiclie Aufladung gemessen 
-Electrostatic Powder Coating-, Research Studies Pr^ ?h \ u° Cal RY ' 1965 - 289; J F Hughes 
2). Bei der Bestimmung des f/m-wtne s Vder der .fi L . etchworth i Hertfordshire, England. 1984 ChaMer 

groBem EinfluB. weshalb bei den durS Sicntu nB ^erlaltenen S 1 " 8 ^ "j*™***" die TeUcheng oB e ^o n 
che TeilchengroBenverteilung geachtet w?d So w£d for tIT'* ^ P 1 ulver 'ackproben streng auf einheWi" 
strebt,wahrend^ von 10um ange- 

Die Triboversprahunff der Pnlvernarir a\ • 2 0 *" n P raktl kabel ist 

Ste^nnens^ einem NormsprOhrohr und einer 

sprtlhendeGegenstand wird hierzu in einer Sprkz Sabine a^hw.fT V °', 3 bar d^gefflhrt Der zu be- 
ohne weitere Bewegung des Sprflhgerates b«^ 

anschl.eBend mit einem "MeBgerat" zur Messung von tribleK ZL£SF?* d<5S v S"P rahten ^'vers wird 
(Dortmund) gemessen. Zur Messung wird die KantenVe lies Il" g ^ P J V lvern " der Fi >™ I"tec 

austretende Pulverwolke gehalten. Die aus der 33S£h«^£ te die aus dem SprOhgerat 

ergebende Stromstarke wird in uA angezeigt Die AhSSe^tf J^S"*^ Pulve/sich 
^egungausverepruhtemundabgeschieden^^^ 
In den nachstehenden Beispielen bedeuten "Min-'Minuten-und 'Stk-'Stunden'. 

Anwendungsbeispiel 1 
Die Messung erfolgt an einem Oblichen a/m-MeBstand n.m-1, v« a 

te von 25 urn wird sichergestellt, daB bei dTn t2!SmS? Ve ™?"* ,B » ein « Siebes mit einer Maschenwei- 
erfolgen bei 50% relative? ^SS^J^SS^^^S^V^ mit ^"«en wird. Die Messungen 
[uC/g]gemessen: Aonangigkeit von der Aktivierdauer werden die folgenden q/m-Werte 



Aktivierdauer 


AufladungQ/m |//C/g] 


10 Min. 


-23 


30 Min. 


-29 


2Std. 


-34 


24 Std. 


-42 



Anwendungsbeispiel 2 

lTei.derVerbindung2awird.wie in Anwendungsbeispiel, beschrieben. eingearbeitet und vermesse. 
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Aktivierdauer 


Aufiadung Q/m U/C/g] 


10 Min. 


-19 


30 Min. 


-28 


2 Std. 


-35 


24 Std. 


-42 



Anwendungsbeispiel 3 

1 Teil der Verbindung 3 wird, wie in Anwendungsbeispiel 1 beschrieben, eingearbeitet und vermessea 



Aktivierdauer 


Aufiadung Q/m [pC/g] 


10 Min. 


-20 


30 Min. 


-28 


2 Std. 


-35 • 


24 Std. 


-47 



Anwendungsbeispiel 4 

40 

1 Teil der Verbindung 1 wird mittels eines Kneters innerhalb von 45 Mia in 99 Teile eines Tonerbindemittels 
(Styrol-Methacrylat-Copolymer 60 : 40) homogen eingearbeitet AnschlieBend wird auf einer Labor-Universal- 
mdhle gemahlen und dann auf einem Zentrifugalsichter klassifiziert Die gewiinschte Teilchenfraktion (4 bis 
25 urn) wird mit einem Carrier (Carrier 2) aktiviert, der aus mit Silikon beschichteten Magnetit-Teilchen der 
GrOQe 50 bis 200 urn (SchOttdichte 2,75 g/cm 3 ) besteht (FBM 96- 1 10; Fa. Powder Techa) 45 

Die Messung erfolgt an einem Qblichen q/m-MeBstand Durch Verwendung eines Siebes mit einer Maschen- 
weite von 25 u,m wird sichergestellt, daB bei den Tonerausblasungen kein Carrier mitgerissen wird. Die Messun- 
gen erfolgen bei 50% relativer Luftfeuchte. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer werden folgende q/m-Werte 
[nC/dgemessen: 

50 



Aktivierdauer 


Aufiadung Q/m DvC/g] 


55 
- 60 


10 Min. 


-13 


30 Min. 


-19 


2 Std. ~ 


' -28 


65 


24 Std. 


-47 
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Anwendungsbeispiel 5 

1 Teil der Verbindung 2a wird, wie in Anwendungsbeispiel 4 beschrieben, eingearbeitet und vermessen. 



55 



60 



65 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m U/C/g] 


10 Min. 


-1 2 
I* 


30 Min. 


-18 


2 Std. 


-28 


24 Std, 


-44 



Anwendungsbeispiel 6 

1 Teil der Verbindung 3 wird, wie in Anwendungsbeispiel 4 beschrieben, eingearbeitet und vermessen. 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m U/C/g] 


10 Min. 


-12 


30 Min. 


-20 


2 Std. 


-32 


24 Std. 


-47 



Anwendungsbeispiel 7 

1 Teil der Verbindung 1 wird raittels eines Kneters innerhalb von 45 Min. in 99 Teile eines Tonerbindemittels 
45 (Polyester auf Bisphenol-Basis) homogen eingearbeitet. AnschlieBend wird auf einer Labor-UniversalmOhle 
gemahlen und dann auf einera Zentrifugalsichter klassifiziert Die gewQnschte Teilchenfraktion (4 bis 25 urn) 
W ..^ lt 6I ?^ Ca IT l f r ( Carrier 2 ) aktiviert, der aus rait SQikon beschichteten Magnetit-Teilchen der GroBeSO 
bis 200 nm(Schuttdichte 2,75 g/cm 3 )besteht.(FBM96-100;Fa.PowderTecha) • 
Die Messung erfolgt an einem ublichen Q/m-MeBstand. Durch Verwendung eines Siebes mit einer Maschenwei- 
50 te von 25 urn wird sichergestellt, daB bei den Tonerausblasungen kein Carrier mitgerissen wird. Die Messungen 
erfolgen bei 50% relativer Luftfeuchte. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer werden folgende k/m-Werte 
[M-C/gjgemessen: 





Aktivierdauer 


Aufladung Q/m IpC/g) 


10 Min. 


-23 


30 Min. 


-35 




2 Std. 


-37 


24 Std. 


-38 
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Anwendungsbeispiel 8 

1 Teil der Verbindung 2 wird, wie in Anwendungsbeispiel 7 beschrieben, eingearbeitet und vermessea 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m IjjC/q] 


10 Min. 


--16 


30 Mln. 


-19 


2 Std. 


-20 


24 Std. 


-22 



Anwendungsbeispiel 9 

1 Teil der Verbindung 3 wird, wie in Anwendungsbeispiel 7 beschrieben, eingearbeitet und vermessea 

25 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m U/C/g] 


10 Min. 


-16 


30 Min. 


-18 


2 Std. 


-20 


24 Std. 


-26 



Anwendungsbeispiel 10 

1 Teil der Verbindung 1 wird mittels eines Kneters innerhalb von 45 Mia in 99 Teile eines Tonerbindemittels 
(Styrol-Methacrylat-Copolymer 60 : 40) homogen eingearbeitet AnschlieBend wird auf einer Labor-Universal- 
muhle gemahlen und dann auf einem Zentrifugalsichter klassifiziert Die gewtlnschte Teilchenfraktion (4 bis 
25 urn) wird mit einem Carrier (Carrier 3) aktiviert, der mit Styrol-Methacrylat-Copolymer beschichteten Ma- 
gnetit-Teilchen der GrdBe 50 bis 200 um (Schilttdichte 2,62 g/cm 3 ) besteht (FBM 100 A; Fa. Powder Techa) 
Die Messung erfolgt an einem Ublichen Q/m-MeBstand Durch Verwendung eines Siebes mit einer Maschenwei- 
te von 25 \im wird sichergestellt, daB bei den Tonerausblasungen kein Carrier mitgerissen wird Die Messungen 
erfolgen bei 50% relativer Luftfeuchte. In diesem Fall werden 2% des Toners mit 98% des Carriers 3 gemischt 
vermessea 



55 



65 
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' Aktlvierdauer 


AufladungQ/m U/C/g] 


10 Min. 


-13 


30 Min. 


-18 


2 St. 


-21 


24 Std. 


. -24 



Anwendungsbeispiel 1 1 
1 Teil der Verbindung 2a wird, wie in Anwendungsbeispiel 1 0 beschrieben, eingearbeitet und 



vermessen. 



Aktlvierdauer 


Aufladung Q/m Lt/C/g] 


10 Min. 


-11 


30 Min. 


-19 


2 Std. 


-22 


24 Std. 


-25 



Anwendungsbeispiel 12 
1 Teil der Verbindung 3 wird, wie in Anwendungsbeispiel 10 beschrieben, eingearbeitet und 



vermessea 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m VjC/q] 


10 Min. 


-10 


30 Min. 


-15 


2 Std. 


-18 


24 Std. 


-20 



Anwendungsbeispiel 13 
LXeil.der Verbindung 4^irxl.wie.m Anwendungsbebptel 10 be«hrieben,einie¥rbeiFet 



vermessea ~ 
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Aktivierdauer 


Auf ladung Q/m &/C/g] 


10 Min. 


-1 


30 Min. 


-3 


2 Std. 


-5 


24 Std. 


-14 



Anwendungsbeispiel 14 

1 Teil der Verbindung 5 wird, wie in Anwendungsbeispiel 10 beschrieben, eingearbeitet und vermessen. 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m l//C/g] 


10 Min. 


-1 


30 Min. 


-1 


2 Std. 


-4 


24 Std. 


-19 



Anwendungsbeispiel 15 

1 Teil der Verbindung 6 wird, wie in Anwendungsbeispiel 10 beschrieben, eingearbeitet und vermessen. 



' Aktivierdauer . 


Aufladung Q/m U#C/g] 


10 Min. 


-2 


30 Min. 


-4 


2 Std. 


-6 


24 Std. 


-14 



Anwendungsbeispiel 16 

1 Teil der Verbindung 7 wird, wie in Anwendungsbeispiel 10 beschrieben, eingearbeitet und vermessen. 
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Aktivierdauer 


Aufladung Q/m t//C/g] 


10 Min. 


-2 


30 Min. 


-4 


2Std. 


-5 


24 Std. 


-8 



Anwendungsbeispiel 17 

1 Teil der Verbindung 8 wird, wie in Anwendungsbeispiel 10 beschrieben, eingearbeitet und vermessen. 

Aktivierdauer Aufladung Q/m U/C/g] 
10 Min. -1 
30 Min. -2 
2 Std. -5 
24 Std. -16 

Anwendungsbeispiel 18 

1 Teil der Verbindung 9 wird, wie in Anwendungsbeispiel 10 beschrieben, eingearbeitet und vermessen. 

Aktivierdauer Aufladung Q/m fc/C/g] 
10 Min. -1 
30 Min. -3 
2 Std. -7 
24 Std. -20 

Anwendungsbeispiel 19 

VTeil der Verbindung 10 wird, wie in Anwendungsbeispiel 10 beschriebehTeliigearbeiteTunrd vefmesserL 
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Aktivierdauer 


Aufladung Q/m [pC/g] 


10Min. 


-8 


30 Min. 


-15 


2Std. 


-21 


24 Std. 


-17 



Anwendungsbeispiel 20 

1 Teil der Verbindung 1 wird, wie in Anwendungsbeispiel 10 beschrieben, eingearbeitet Der l-%ige Toner 20 
wird mit dem Carrier vermischt, vor der Messung in einer Klimakammer einer 90-%igen Luftfeuchte bis zu 48 
Std ausgesetzt und in einer geschlossenen Aktivier-Einheit, von der Umgebungsfeuchte isoliert, zeitabhangig 
reibungselektrisch aufgeladen und vermessen. 

25 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m UjC/q] 


10 Min. 


-13 


30 Min. 


-19 


2 Std. 


-21 


24 Std. 


-22 



40 

Anwendungsbeispiel 21 

1 Teil der Verbindung 1 wird, wie in Anwendungsbeispiel 20 beschrieben, eingearbeitet und bei einer Luft- 
feuchte von 20% vermessen. 4 e 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m [pCfg] 


so 


10 Min. 


-11 




30 Min. 


-17 


55 


2 Std. 


-19 




. . .24 Std. ^ 


. . -22 


60 









Anwendungsbeispiel 22 

1 Teil der Verbindung 2a wird, wie in Anwendungsbeispiel 20 beschrieben, eingearbeitet und bei 20% 
Luftfeuchte vermessen. 
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- Aktivierdauer 


Aufladung Q/m IpC/g] 


10 Min. 


-11 


30 Min. 


-19 


2 Std. 


-22 


24 Std. 


-22 



Anwendungsbeispiel 23 

1 Teil der Verbindung 2a wird, wie in Anwendungsbeispiel 20 beschrieben, eingearbeitet und bei 20% 
Luftfeuchte vermessen. 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m UjC/q] 


10 Min. 


-14 


30 Min. 


-23 


2 Std. 


-25 


24 Std. 


-26 



Anwendungsbeispiel 24 

1 Tei! der Verbindung 3 wird, wie in Anwendungsbeispiel 20 beschrieben, eingearbeitet und bei 90% Luft- 
feuchte vermessen. 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m uvC/gl 


10 Min. 


-9 


30 Min. 


-15 


2 Std. 


-19 


24 Std. 


-20 



: ,„ ~\ j-. Anwe ndungsbeispiel 25 _ V _ - _ :/■ 

1 Tei! der Verbindung 3 wird, wie in Anwendungsbeispiel 20 beschrieben, eingearbeitet und bei 20% Luft- 
feuchte vermessen. 
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Aktivierdauer 


Aufladung Q/m U/C/g] 


10 Min. 


-9 


30 Min. 


-15 


2 Std.. 


-18 


24 Std. 


-23 



Anwendungsbeispiel 26 

1 Teil der Verbindung 2b wird, wie in Anwendungsbeispiel 1 beschrieben, eingearbeitet und bei 40 bis 60% 
Luftfeuchte vermessen. 



Aktivierdauer . 


Aufladung Q/m U/C/g] 


10 Min. 


-22 


30 Min. 


-25 


2 Std. 


-27 


24 Std. 


-36 



Anwendungsbeispiel 27 

1 Teil der Verbindung 2b wird, wie in Anwendungsbeispiel 4 beschrieben, eingearbeitet und bei 40 bis 60% 
Luftfeuchte vermessen. 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m U/C/g] 


10 Min. 


-12 


30 Min. 


-18 


2 Std. 


-24 


24 Std. 


-32 



_ _ _ _ c —60 

Anwendungsbeispiel 28 

1 Teil der Verbindung 2b wird, wie in Anwendungsbeispiel 7 beschrieben, eingearbeitet und bei 40 bis 60% 
Luftfeuchte vermessen. 

65 
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Aktivierdauer 


Aufladung Q/m [pC/g] 


10 Min. 


-15 


30 Min. 


-15 


2Std. 


-16 


24 Std. 


-16 



Anwendungsbeispiel 29 

1 Teil der Verbindung 2b wird, wie in Anwendungsbeispiel 10 beschrieben, eingearbeitet und bei 40 bis 60% 
Luftfeuchte vermessen. 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/m U/C/g] 


10 Min. 


-16 


30 Min. 


-21 


2 Std. 


-22 


24 Std. 


-22 



Anwendungsbeispiel 30 

1 Teil der Verbindung 2b wird, wie in Anwendungsbeispiel 20 beschrieben, eingearbeitet und bei 90% 
Luftfeuchte vermessen. 



Aktivierdauer 


Aufladung Q/rn U/C/g] 


10 Min. 


-14 


30 Min. 


-22 


2 Std. 


-23 


24 Std. 


-21 



*' Anwendungsbeispiel 3 1 ~ 



1 Teil der Verbindung 2b wird, wie in Anwendungsbeispiel 20 beschrieben, eingearbeitet und bei 20% 
Luftfeuchte vermessen. 
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Aktivierdauer 


Aufladung Q/ m fo/C/g] 


10Min. 


-13 


30 Min. 


-19 


2 Std. 


-21 


24 Std. 


- 1 



Anwendungsbeispiel 32 

In 99 Teile einer Pulverlack-Bindemittelformulierung bestehend aus: 

Modifiziertes Epoxidharz: 

Carboxylterminierter Polyester: 

Verlaufsmittel: 

Benzoin: 

Titandioxid: 

Bariumsulfat: 



170 Teile 
397 Teile 
30 Teile 
3 Teile 
300 Teile 
100 Teile 
1000 Teile 



werden 1 Teil der Verbindung 1, wie in Anwendungsbeispiel 1 beschrieben, homogen eingearbeitet 

Zur Bestiromung der Abscheidequote werden 30 g des Test-Pulverlackes mit einem definierten Druck durch 
erne wie zuvor beschnebene Tnbopistole versprliht Durch Differenzwiegung laBt sich die abgeschiedene 
^lverlackmenge bestimraen und eine Abscheidequote in % definieren sowie durch die LadungsUbertragune ein 
Stromfiufl(uA)abgreifen. 66 



20 



25 



30 



35 



Druck [bar] 


Strom \pA] 


Abscheidequote [%] 




3 


2,5-3,1 


82 


40 


Anwendungsbeispiel 33 

1 Teil der Verbindung 2a wird wie in Anwendungsbeispiel 32 beschrieben eingearbeitet und vermessen. , 


45 


Druck [bar] 


Strom \jiA] 


Abscheidequote [%] 


50 


3 


2,6 - 3,2 


65 




Anwendungsbeispiel 34 

1 Teil der Verbindung 2a wird wie in Anwendungsbeispiel 30 beschrieben eingearbeitet und vermessen. 


55 
60 


Druck [bar] 


Strom fc/A] 


Abscheidequote [%] 




3 


2,6-3,1 


78 


65 
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Vergleichsbeispiel 1 



10 


Aktivierdauer 


Auf ladung [mC/g] 


IS 


10 Min. 


-4 




30 Min. 


-12 


20 


2 Std. 


-27 




24 Std. 


-48 



25 



Vergleichsbeispiel 2 



35 


Aktivierdauer 


Aufladung [mC/g] 




10 Min. 


-31 


40 


30 Min. 


-29 


45 


2 Std. 


-24 




24 Std. 


-12 



50 



55 



Vergleichsbeispiel 3 



60 



65 
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Aktivierdauer 


Aufladung fr/C/g] 


10 Min. 


-7 


30 Min. 


-11 


2 Std. 


-16 


24 Std. 


-22 



to 



15 



Vergleichsbeispiel 4 

Z^Lme^enunl Abscheidequole und des Stroms der reinen Puiverlackbindemittel-Formulierung der 



Modifiziertes Epoxidharz: 

Carboxylterminierter Polyester: 

Verlaufsmittel: 

Benzoin: 

Titandioxid: 

Bariumsulfat: 



wird wie in Anwendungsbeispiel 32 verfahren. Die Messung ergibt: 



Druck [bar] 


Strom [//A] 


Abscheidequote [%] 


3 


0,9-1,2 


28 



20 



170TeiIe 
397Teile 
30Teile 25 
3Tei!e 
300Teiie 
lOOTeile 
lOOOTeile 30 



35 



40 



45 



50 



Vergleichsbeispiel 5 

1 Teil eines Xanthans wird mittels eines Kneters45 Min. in 99 Teile einesTonerbindemittels(Styrol-Methacry. 
S^d^^i?^i emgearbeitet AnschlieBend wird auf einer Labor-Universalmuhle gemahlen 

und dann auf einem Zentnfugalsichter klassifizierL Die gewQnschte Teiichenfraktion (4 bis 25 urn) wird mit 

G hSS.S^fffiT n ?c ^ 7 u'^f m } % S ^ r ol-MethacryIat.Copolymer beschichteten Magnetit-Teilchen'der 
GrdQe 50 bis 200 nm (SchUttdichte 2,62 g/cra 3 ) besteht (FBM 100 A; Fa. Powder Techn.). 

wp^L e v«no S r g erf .°' gt . a " einem |J bl i ch n en q/m-MeBstand Durch Verwendung eines Siebes mit einer Maschen- 
weite von 25 um wird . stcherges tell t, daB bet den Tonerausblasungen kein Carrier mitgerissen wird. Die Messun- 
gen erfolgen bei 50% relattver Luftfeuchte. In diesem Fall werden 2% des Toners, mit 98% des Carriers 3 
gemtscht, vermessen. 



55 



60 



65 



25 



DE 44 18 842 Al 



20 



9 





Aktlvi rdauer 


Aufladung U/C/g] 


5 


10 Min. 


-1 


10 


30 Min. 


-3 




2 Std 




-7 


15 


24 Std. 


-17 

' 



Charakterisierung der eingcsetzten Cyclodextrine 
Verbindung 1 

Die Verbindung ist charakterisiert durch: 

l.Wassergeha!t[yo]:8,4 
2<pH-Wert:7-73 

3. Leitftthigkelt [uS/cm]: 20 

4. Dielektrische Kenndaten: 

a) Durchgangswid e rstand[Ohm x cm]:2x|0" 

b) Dielektnscher Verlustfaktor: 5 x 10 i2 

c) Djelektrizitatszahl:5 

5. Teilchengr6Bed5otnm]i45mn(d„ - 180) 

6. ^ermos^ 

7. Kristallimtat: hochkristallin 

Verbindung 2 a 

Die Verbindung ist charakterisiert durch: 

1. Wassergehalt[%]:8 

2. pH-Wert: 6,5-7,5 

3. LeitffthigkeitQiS/cm]:25 

4. Dielektrische Kenndaten: 

a) Durchgangswiderstand[Ohrn x cm]:5x 10" 

b) Dielektrischer Verlustfaktor: 4 x 10"* 

c) DielektrizitatszahI:6 

5. ^ilchengrtt0ed5otum]:250um(d„ - 1400) 

7. Kristallimtat: hochkristallin 
In einer besonderen Variante ist die Verbindung 2 b gekennzeichnet durch: 

1. Wassergehalt[%]:l f 7 

2. pH-Wert:6,5-7,5 

3. Leitffthigkeit [jiS/cm]: 0 ( 8 ' 

4. Dielektrische Kenndaten: 

a) Durchgangswiderstand[Ohm x cm]: I x Jo 10 

b) Dielektnscher Verlustfaktor: I x 10- ■ 

c) Dielektrizitatszahl:9,4 

5. TeilchengrdOe d w [|im]: 30um 

6. Thermostabilitat[ ft C](Zersetz.):340 

7. Knstallinitat: rdntgenamorph 

r^r r - - r -Verblnduhg:3 ^ v.r- vr^s >. 



Die Verbindung ist charakterisiert durch: 



1. Wassergehalt[%]:7,6 

2. pH-Wert:6,5-7,5 
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3. Leitfthigkeit [uS/cm]: 29 

4. Dielektrische Kenndaten: 

a) Durchgangswiderstand[Ohm x cm]: 4 x 10 10 

b) DielektrischerVerlustfaktor:4 x 10 -2 

c) Dielektrizitatszahl: 14 

5. TeilchengrfiBe dso [pin]: 1 80 

6. Thermostabilitat [ e C] (Zersetz.): 272 

7. Kristallinitat: hochkristallin 



B ^l£^<M ?l T < V ° ri,,nd , un g en 4 f b's 10) geschieht nach Uteraturbekannter Vorschrift (Chem. 10 

•• L [ S R }™£ end VOn det ? Vorschrrften w " r <*en die Substanzen in, Vakuum bei Temperaturen 
zw.schen 20'C und 200°C, vorzugswe.se zwischen 50 und 150"Q getrocknet Zur Identifizierung wurde der 
hteraturbekannte Schmelzpunkt herangezogen und zusatzlich eine Feuchtebestimmung durchgefOhrt Die 
Schmekpunkte wurden raittels DTA bei emer Aufheizgeschwindigkeit von 3 K/Min. ermiftelt (Snip, Schrnelz- 
punkt,Th.:theoretischerSchmelzpunktnachLiteraturangabe). 



Verbindung4: Smp: 182°C (Th: 175 - 177°Q 
H 2 0: 0,87 % 



15 



20 



Verbindung5: Smp: 171°C (Th: 170- 172°C) 

H 2 0: 1,7 % 25 



Verbindung6: Smp: 195 °C (Th: 195°C) 
H 2 0: 2,96 % 



30 



Verbindung7: Smp: 216 (Th: 239°C) 35 

H 2 0: 8,0 % 



Verblndung8: Smp: 180°C (Th: 155°C) 
H 2 0: 0,92 % 

Verbfndung9: Smp: 156°C (Th: 155°C) 
H 2 0: 0,84 % 



40 



45 



50 



Verbindung 10: Smp: 148°C (Th: 150°C) 

H 2 0: 0,31 % 55 

PatentansprQche 

1. Verwendung von ringf8rmig verknOpften Oligo- oder Polysacchariden mit 3 bis 100 monoraeren Saccha- go 
21^!.-- * ^"ng^euernuttel.und Aufladungsv_erbesserer-in-elektrophotographischen Tonern undr - - 
EntwicHern, in tnboelektnsch oder elekfrokinetisch versprQhbaren Pur/eii uiid Pulveflacken und in Elek- 
tretmatenalien. 

2. Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die ringfdrmig verknOpften Oligo- oder 
Polysaccharide 1,4-verknUpf te Pyranosen der Formel (I) 65 
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und 1.6-verknOpfte Pyranosen der Formel (II) 




(H) 



worin 

n 1 eine Zahl von 6 bis 100, 
n 2 eine Zahl von 3 bis 1 00, 

cycIischesoderoffenkettigesC 2 -C M ->UkS verzweigtes oder unverzweietes 




einen -O-PR',- oder -0-PR%-Resf wobei R? Hilr^f Att & Phen S* c i-Cii-AIkyI.phenyls 

tclfluonertes oder perfluoriertes AlkyKQ -C, 3 sow,? Ooi iftnf uS?"* 1 ' PI ?enylT 0 Iyl, Benz?l, 
Ci-Q-Alkyl oder Phenyl ist; A U ' OH ' S und NR8 J. worin R» Wasserstoff, 

T^° Pyl *«* VW Ally], hopropyl 

tung Methyl Ethyl, Propyl, Butyl, Vinyl, Allyl Isopro^ in dem R '° die Bedeu- 

pentyl, Phenyl Tolyl.teUfluoriertes oder perfluo^S 

einen -0-BRi' 2 -Rest bedeutet, in dem r"?^^ « K ,- »9'4?' OR ^"^N^hat.- 
Isopropyl Isobutyl NeopentyJ tert ^Lu^SSSSi^ W Vin *» 
fluonertes AIkyKC,-C,AO.OH, OR«. S und wSt- * T °' yl> teilfIu °riertes oder per- 

matischen Kohlenwasserstoffs, der durch ein bk 3 C7 -£w? ral, P hat,sch en ^ Q _ c 

Schwere, oder eine Komb^onivonK^ 

28 
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oder Verbrflckung zu weiteren Ringsystemen modifiziert sein kann- 

ttodTeln^ A " WObd A_ ei " -o^ta*- Oder organisches Anion bedeu- 

oder worin die Reste R> und R* oder R' und R' gemeinsam ein Ringsystem der Formel 

C 

bilden; 
und 



X die Mmmg -CH,R', -CH.-NO,, -CH.-H.I wobel Hal Halogen bedemethaL 



35 



40 



55 



60 



65 



29 



- Leerseite - 




